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Orucktinten und wasserbasierende Lacksysteme ver- 
wendet werden. 
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Beschrelbung 

[0001] Die Erfindung betrffft w§Brige RuBdisp rsionen, ein Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 
[0002] W§Brige RuBdispersionen werden zur Herstellung von Druckfarben Oder auch direkl als Tlnten bei zum Beir 
spiel Tintenstrahldaickem (Ink-Jet) elngesetzt. 

[0003] Das Ink-Jet-Druckverfahren 1st eine bekannte Vervielfaltigungstechnik, bei der die Druckfarbe drucklos, also 
ohne Kontakt des Druckkopfes mit dem Druckmedium, Qbertragen wird. Dabei werden Tintentropfen aus einer Duse 
auf ein Empfangsmaterial gespritzt, wobei deren Ablenkung elektronisch steuerbar 1st. Diese Technik, auch als druck- 
loses Drucken bezeichnet, eignet sich insbesondere zum Bedrucken von Produkten mit unregelmaBigen Oberflfichen 
und Verpackungen, weil zwischen Druckkopf und Bedruckstoff ein gewisser Abstand besteht. Das Druckverfahren ist 
sehr flexibel und relativ preiswert und wird deshalb auch im Computerdruck, etwa als Arbeitsplatzdrucker, verwendet. 
Zunehmend kommt das Ink-Jet-Verfahren auch im industrieilen Bereich, etwa in der AuBenwerbung, zur Anwendung. 
In der AuBenwerbung muB die Tinte besondere Anforderungen an Lichtechtheit und WasserbestSndigkett erfullen. 
Daruber hinaus mussen die Farbbestandteile sehr feinteilig sein, damit die Druckdusen nicht verstopfen. Als farbge- 
bende Substanzen werden sowohl Farbstoffe wie in jungerer Zeit auch Pigmente verwendet. Letztere haben den Vorteil 
gegenuber Farbstoffen, daB die Lichtechtheit sehr hoch ist und daB sie wasserbestfindig sind. Pigmente haben einen 
Nachtell gegenQber Farbstoffen, der darln besteht, daB sie nur durch elne Behandlung mit oberflflchenaktrven Sub- 
stanzen (Tensiden) stabile Dispersionen mit hoher Lagerbestandlgkeit bilden. Pigmenttellchen liegennlcht in der Form 
von Primarteilchen vor sondern in der Form von Aggregates Pigmentaggregate sind grdBer ais losliche Farbstoffe. 
Sind Pigmentaggregate nicht ausreichend fein dispergiert, verstopfen sie die Dusen des Druckkopfes. GroBe Aggre- 
gate verandem auBerdem die Lichtabsorptionseigenschaften des PigmentruBes. Eine Vergrfiulichung der Drucke und 
ein Verlust an Deckkraft ist die Folge. 

[0004] Erste Patente, die die Verwendung von PigmentruBen in Ink-Jet-Tinten behandeln, sind die Schriften US-A 
5,085,698 und US-A 5,320 668. Darin wird die Verwendung von wasserloslichen Acrylaten zur Pigmentstabilisierung 
25 beschrieben. 

[0005] Es ist bekannt, waBrige RuBdispersionen mit RuBen, deren mittiere PrimarteilchengrSBe nicht grdBer als 30 
nm und deren DBP-Zahl mindestens 75 ml/100 g betragt, herzustellen (US-A 5,538,548). 

[0006] Es ist weiterhin bekannt, waBrige RuBdispersionen unter Verwendung von wasserloslichen organischen L6- 
sungsmitteln und wasserloslichen Acrylharzen herzustellen (US-A 5,609,671). 

[0007] Die bekannten w§Brigen RuBdispersionen weisen den Nachteil auf, daB diese zur Herstellung beziehungs- 
weise Stabilisierung der Dispersion mindestens ein Netzmittel benotigen. 

[0008] Es besteht somit die Aufgabe, RuBdispersionen, die diesen Nachteil nicht aufweisen, herzustellen. 
[0009] Gegenstand der Erfindung sind waBrige RuBdispersionen, dadurch gekennzeichnet, daB die RuBdispersion 
netzmittelfrei ist und mindestens einen ozonoxidierten RuB enthalt. 

[0010] Als AusgangsruB fur die Ozonoxidation konnen Furnace-, Gas-, Flamm-, AcetylenruBe, Si-haltige RuBe, be- 
kannt aus WO 98/45361 oder DE 19613796, Inversions™ Be, bekannt aus DE 19521565, und metallhaltige RuBe, 
bekannt aus WO 98/42778 verwendet werden. Als AusgangsruB fur die Ozonoxidation kdnnen bevorzugt GasruBe, 
besonders bevorzugt feinteilige GasruBe wie zum Beispiel FW 285, FW 1 Oder FW 18 der Flrma Degussa-Huls Akti- 
engesellschaft verwendet werden. Die Ozonoxidation der AusgangsruBe kann nach dem bekannten Verfahren aus 
40 DE 1 98 240 47 erfolgen. 

[0011] Der ozonoxidierte RuB kann Fluchtige-Bestandteile (DIN 53552) von groBer 25%, bevorzugt grdBer 30%, 
enthalten. Die waBrige RuBdispersion kann Obliche, zur Herstellung einer gebrauchsfertigen Tinte bendtigte Zusitze 
wie beispielsweise Glykol, Polyvinytpyrolidon, Isopropanol, 1 ,2-Propandiol oder pH-Regulierer enthalten. Der RuBge- 
halt In der fertigen Dispersion kann maximal 30%, bevorzugt maximal 15%, besonders bevorzugt 5-15%, betragen. 
[0012] Der pH-Wert der fertigen Dispersion kann pH 4-12, bevorzugt pH 6-11 , besonders bevorzugt pH 8-10, betra- 
gen. 

[0013] Der ozonoxidierte RuB besitzt eine groBe Anzahl an Oberfiachengruppen. Deshalb Ist kein Netzmittel zur 
Stabiiisierung der wSBrigen RuBdispersion notwendig. Die erfindungsgem&Be RuBdispersion hat den Vorteil einer 
niedrigeren Viskosit&t und einer hohen Oberflfichenspannung. Durch die hdhere Oberflfichenspannung kdnnen klei- 
nere Tr6pfchen bei dem Ink-Jet-Verfahren und dadurch hdhere optische Dichten auf dem Papier erzeugt werden. 
Zus&tzlich kann eine geringere Verunreinigung des Druckkopfes erfolgen. 

[001 4] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der w§Brigen RuBdispersion, welches 
dadurch gekennzeichnet ist, daB man ozonoxidierten RuB gegebenfalls unter Zugabe von Zusatzstoffen in Wasser 
dispergiert und gegebenfalls fur die Dlspergierung PertmGhlen, Ultraschall-Ger&te oder ein Ultra-Turrax verwendet. 
Im AnschluB an die Dispergierung kann di RuBdispersion zentrffugiert oder gefilt it werden. 

[0015] Die erfindungsgem§Ben wftBrigen RuBdispersion n k6nn n zur Herstellung von Tlnten, Lacken und Druck- 
farben, insbesonder Ink-J t-Tlnten, Drucktinten und wasserbasl rende Lacksysteme, verwendet werden. 
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Beispiele 

[0016] Die erfindungsgemSBen RuBdispersion n werden wie folgt herg steltt: 

1 . Vorbereitung der Losunq 

[001 7J Zur Gesamtmenge destilliertes Wasser werden 50% der Menge an Zusatzstoffe zur pH-Wert Regulierung 
beigefugt und per Hand Oder Ruhrer homogenlsiert. 

2. Einarbeitung des RuBes 

[0018] Das ozonoxidierte RuB wind per Hand Oder mit einem Ruhrer in die vorbereitete L6sung eingearbeitet. 

3. Dispergierung 

[0019] Die in Punkt 2 vorbereitete Dispersion wird mit einem Ultraschall-Gerat dispergiert. 

i 

4. Nachbereltung der Dispersion 

[0020] 24 h nach der Dispergierung wird die Restmenge an Zusatzstoffen zur pH-Wert Regulierung, sowie die Ge- 
samtmenge 1 ,2-Propandiol unter Ruhren zugegeben. Grobe Teilchen konnen von der erhaltenen Dispersion durch 
Zentrifugation Oder Filtration abgetrennt werden. 

[0021] In Tabelle 1 sind die anaiytischen Daten des ozonoxidierten RuBes dargestellt, der gemaB DE 19824047 
Beispiel 1 hergestellt wird. 

[0022] DieZusammensetzung derwSBrigen RuBdispersion sowie ihre Eigenschaften sind in der Tabelle 2 dargesteilt. 

Tabeile 1 : 



GasruB FW 18 ozonoxidiert 


Fluchtige Bestandteile 
DIN 53552 


% 


31,5 



Tabelle 2: 



Bestandteile 


Einheit 


Vergleichsbeispiel 


Beispiel 


FarbruB FW 1 8 


% 


15 




FarbruB FW 1 8 
ozonoxidiert 


% 




10 


Netzmittel: 
Lutensol A030 
Hypermer CG6 


% 
% 


6 
2 




1 ,2-Propandiol 


% 




6,7 


Dest. Wasser 


% 


76,8 


80,8 


pH-Regulierer: 
Dimethylethanolamln 


% 


0,2 


2,5 


Eigenschaften 








Mittlerer Teilchendurchmesser 


nm 


90 


85 


pH-Wert 




8,0 


9,0 


Vtekosltfit, RT 


MPas 


10 


2,6 


Oberfldchenspannung 


MN/m 


43 


67 
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Tabellc 2: (fortgesetzt) 



B standt He 


Einh It 


Vergleichsbelspi 1 


B Ispiel 


Eigenschaften 








Optisch Dichte 
(Kopierpapier) 




1,03 


1,35 



[0023] Die Oberflfichenspannung wird mit der Plattenmethode nach DIN 53 914 (3/80) bei Raumtemperatur be- 
to stimmt. 

[0024] Die mittlere TeilchengroBe wird mit der Photonen-Korrelations-Spektroskopie bestimmt. 

[0025] Die optische Dichte wird mit Mcbeth RD 918 Densitometer an Priifdrucken, hergestellt auf einem Hewlett 

Packard Drucker 660 C, bestimmt. 

[0026] Der pH-Wert wird direkt in der RuBdispersion mit einer handelsublichen MeBelektrode bestimmt. 
is [0027] Die erfindungsgemaBe waBrige RuBdlspersion zeigt eine niedrigere Viskosltat, hdhere Obertiachenspannung 
und eine hdhere optische Dichte ais das Vergleichsbeispiel. 

[0028] Die bei der Herstellung der RuBdispersionen verwendeten Komponenten sind wie folgt charakterisiert: 
[0029] Der FarbruB FW 1 8 ist ein GasruB mit einer mittleren Primarteilchengr6Be von 1 5 nm. 
[0030] Lutensol AO 30 ist ein nichtionisches Netzmittel (Hersteller: BASF). 
20 [0031] Hypermer CG 6 ist ein nichtionisches Netzmittel, bestehend aus vernetzter Polyoxyethylenacrylsfiure (Her- 
steller: ICI). 



Patentansp ruche 

25 

1. WSBrige RuBdispersionen, dadurch gekennzeichnet, daB die RuBdispersion netzmittelfrei ist und mindestens ei- 
nen ozonoxidierten RuB enthalt. 

2. WSBrige RuBdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Dispersion einen ozonoxidierten Gas- 
30. . ruB enthalt. 

3. waBrige RuBdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der ozonoxidierte RuB Fluchtige Bestand- 
teile von groBer 25% enthalt. 

35 4. WaBrige RuBdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der RuBgehalt in der fertigen Dispersion 
maximal 30% betragt. 

5. WaBrige RuBdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der pH-Wert zwischen 4 und 12 betragt. 

40 6. Verfahren zur Herstellung der waBrlgen RuBdispersionen, dadurch gekennzeichnet, daB man ozonoxidierten RuB 
gegebenfalls unter Zugabe von Zusatzstoffen in Wasser dispergiert und gegebenenfalls fur die Dispergierung 
PerlmOhlen, Ultraschall-Gerate Oder ein Urtra-Turrax verwendet. 

7. Verfahren zur Herstellung der waBrlgen RuBdispersionen nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die 
45 wfiBrige RuBdispersion im AnschluB an die Dispergierung zentrifugiert Oder gefittert wird. 

8. Verwendung der waBrigen RuBdispersionen gemfiB den Anspriichen 1 bis 5 zur Herstellung von Ink-Jet-Tinten, 
Drucktinten und wasserbasierende Lacksysteme. 

so 
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